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Water-soluble, biodegradable containers are made by (a) using a 
polyvinyl alcohol (PVA) contg. not more than 0.5 wt . % of Na acetate and 
with 80-92% deg. of hydrolysis, (b) forming an intermediate 
thermoplastic compsn. by addn. of 13-20 wt-% of a plasticiser, (c) 
homogenising this compsn. by application of energy of 0.5 kW/h/kg, at < 
230deg.C, to give a uniform compsn. with Karl Fischer moisture not more 
than 0.5% at 200deg.C and not more than 0.1% at 120deg.C, and contg. 
infusible particles in amt . such that, in a film lOOmu thick, 10m2 
contains < 9 particles of size 150-200mu, and no particles of size > 
200mu, and (d) using the uniform compsn. to form the containers. 

Pref . (a) The Na acetate content of the PVA is not not more than 
0.3 wt.%. (b) The amt. of plasticiser is 15-17%, or 10% of glycerol, or 
3% of triethylene glycol or of polyethylene glycol with mol. wt. 
200-400. (c) Homogenisation is not more than 220deg.C, using 0.5-1.2 
kW/h/kg of energy, and partic. in a double-screw extruder with an 
internal temp, profile of 140-230 ( 160-220) deg. C . The compsn. is 
claimed. Esp. (i) for prodn. of containers by extrusion-blowing, the 
melt flow index (MFI) of the homogenised compsn. is 1-10 g/10 mins. (at 
230deg.C and 2.16 kg load), and the PVA has viscosity 8-40 (8-26) mPa.s 
at 20deg.C, or (ii) for injection-moulding, the MFI of the homogenised 
compsn. is 10-30 g/10 mins. (at 190deg.C and 2.16 kg load), and the PVA 
has viscosity 3-8 (3-5) mPa.s. The container may have an internal 
envelope formed of the homogenised compsn., and an outer envelope. If 
the contents are used as an aq. soln., suspension or dispersion, the 
emptied container may be immersed in the water. 

USE - The containers, e.g. bottles, flasks or cans, are used for 
harmful, toxic or dangerous substances (claimed), e . g .. insecticides, 
fungicides, herbicides, detergents, disinfectants, and oils. 

ADVANTAGE - The container has sufficient mechanical strength to 
prevent tearing during storage and transport. 
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@^52Pf DE 61 COMPOSITIONS THERMOPLASTIQUES POUR LA REALISATION DE RECIPIENTS 
^HYDROSOLUBLESETBIODEGRADABLESET RECIPIENTS OBTENUS/ RECIPIENTS 

(§7) - Procede et compositions thermoplastiques pour la 
realisation de recipients hydrosolubles et biodegradables, 
tels que bouteilles, flacons ou bidons, notamment destines 
a contenirdes prodults nocifs, toxlques ou dangereux. 
- Selon I'lnventlon: 

a) on choisit un aicool polyvinylique dont la teneur en 
acetate de sodium est au plus egale a 0,5% en poids et 
dont le taux d'hydrofyse est compris entre 80% et 92%; 

b) on y ajoute au moins un plastrf iant; et 

c) on homoaeneise le melange pour obtenin 

. un taux d'humidite inferieur ou egal a 0,5% a 200°C et 
inferieur ou egal a 0, 1 % a 1 20°C; et 
. un taux dTnfondus pratiquement nul. 
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La presente invention concerne un procede et des composi- 
tions thermoplastiques pour la realisation de recipients, 
tels que bouteilles, flacons, bidons, etc ... destines a 
contenir des produits nocifs, toxiques ou dangereux, notam- 
5 ment pour 1 'environnement, lesdits recipients devant etre 
hydrosolubles et biodegradables . Elle concerne egalement les 
recipients obtenus par la mise en oeuvre du procede et des 
compositions thermoplastiques conformes a la presente 
invention . 

10 On salt que les alcools polyvinyl iques presentent des 
proprietes specif iques permettant d'obtenir, a partir de 
feuilles ou de films en ces raatieres, des sacs ou sachets 
solubles a l'eau froide ou chaude, biodegradables, etanches 
aux odeurs, aux gaz et aux radiations ultraviolettes et 

15 resistant aux huiles et aux hydrocarbures aliphatiques et 
aromatiques. De tels sacs ou sachets sont done avantageux en 
ce qui concerne leur utilisation comae emballages. Cepen- 
dant, lis presentent 1 • inconvenient de n'avoir qu'une faible 
resistance mecanique, de sorte qu'ils peuvent etre facile- 

20 ment dechires, ce qui les rend pratiquement inutilisables, 
tels quels, a l'emballage de produits nocifs, toxiques et/ou 
dangereux. 

L' ob jet de la presente invention est de remedier a cet 
inconvenient et de realiser un recipient, tel que bouteille, 

25 flacon, bidon, etc suffisamment solide mecaniquement 

pour lui permettre de contenir, sans possibilite de dechi- 
rure, un produit toxique, nocif et/ou dangereux, ledit 
recipient devant Stre soluble a l'eau froide et a l'eau 
chaude, biodegradable et conforme aux exigences du stockage 

30 et du transport dudit produit, celui-ci pouvant se trouver 
sous forme solide, liquide ou d'un gel. 




2 

A cette fin, selon 1' invention, le precede pour la realisa- 
tion de recipients, tels que bouteilles, flacons ou bidons, 
notamment destines a contenir des produits nocifs, toxiques 
ou dangereux, lesdits recipients devant etre hydrosolubles 
5 et biodegradables , est remarquable en ce que : 

a) on choisit, comme matiere de base pour la realisation 
desdits recipients, un alcool polyvinylique dont la 
teneur en acetate de sodium est au plus egale a 0,5% en 
poids et dont le taux d*hydrolyse est compris entre 80% 

10 et 92% ; 

b) on forme une composition thermoplastique intermediaire en 
ajoutant audit alcool polyvinylique de base au mo ins un 
plastifiant, dans la proportion de 13% a 20% en poids de 
ladite composition thermoplastique intermediaire ; 

15 c) on homogeneise ladite composition thermoplastique inter- 
mediaire en y apportant une energie au moins egale a 0,5 
kW/h/kg et en maintenant la temperature de ladite compo- 
sition thermoplastique intermediaire a une valeur infe- 
rieure a 230°C, de fagon a obtenir une composition 
20 thermoplastique homogeneisee : 

. dont le taux d'humidite, mesure par la raethode Karl 
Fisher (norme NFT 20-052), est inferieur ou egal a 0,5% 
a 200°C et inferieur ou egal a 0,1% a 120°C ; et 
. dont le taux d'infondus est tel que, si ladite composi- 
25 tion thermoplastique homogeneisee est utilisee pour 

former un film de 100 /im d'epaisseur, 10 m 2 dVun tel 
film comportent moins de neuf infondus dont les dimen- 
sions sont comprises entre 150 et 200 fsm et ne compor- 
tent aucun infondu dont les dimensions sont super ieures 
30 a 200 Jim ; et 

d) on utilise ladite composition thermoplastique homogenei- 
see pour fabriquer lesdits recipients par la mise en 
oeuvre d'un processus connu. 

Ainsi, grace a la presente invention, on peut obtenir des 
35 recipients resistant au froid et aux chocs, a la 
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manipulation et au stockage, sans imperfections et presen- 
tant des proprietes physico-chimiques homogenes et regu- 
lieres et pouvant etre fabriques par la mise en oeuvre des 
processus connus d'extrusion-souf f lage ou d'injection- 
5 moulage. 

Les recipients conf ormes a 1 ' invention satisfont aux tests 
connus de resistance mecanique. Par exemple, en ce qui 
concerne la resistance au froid, le test consiste par 
exemple a maintenir un tel recipient contenant le produit 

10 nocif, toxique ou dangereux a la temperature de -18°C 
pendant au minimum 48 heures, puis a lui faire subir des 
chutes successives sur ses petites et grandes faces et sur 
ses angles, avec des hauteurs de chute pouvant varier de 1,2 
m a 1,8 m, selon la toxicite du produit contenu dans le 

15 recipient. 

Les produits toxiques, nocif s et/ou dangereux peuvent se 
trouver sous forme solide (telle que poudre, granules, 
etc . ..), sous forme liquide ou sous forme de gel. Dans ces 
deux derniers cas, il est avantageux que la teneur en eau 
20 libre desdits produits soit inferieure a 5% en poids, afin 
d'eviter une attaque desdits recipients par l'eau contenue 
dans lesdits produits. 

Apres usage du produit toxique, nocif et/ou dangereux 
contenu dans un recipient conforme a la presente invention, 

25 ledit recipient vide et contamine peut facilement etre 
elimine par dissolution dans l'eau. Si ledit produit est 
lui-meme utilise apres dissolution, suspension ou dispersion 
dans l'eau, ledit recipient vide et contamine peut etre 
dissous dans la masse aqueuse dudit produit pour etre 

30 elimine au cours de 1' utilisation du produit qu'il conte- 
nait. Sinon, l'eau contenant le recipient dissous doit etre 
adresse a une station d'epuration. 
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A titre d'exemples illustratifs et non limitatifs, on cite 
ci-apres deux utilisations importantes des recipients 
conformes a la presente invention : 

A/ On sait que les insecticides sont des produits toxiques 

5 ou nocifs et que leur presentation la plus usuelle est 

sous une forme liquide a base organique, concentree et 
emulsionnelle. Pour leur utilisation, on les verse dans 
un reservoir d'application contenant de l f eau et 1 •Emul- 
sion aqueuse ainsi obtenue est epandue. Si lesdits 

10 insecticides sont conditionnes dans des recipients 
conformes a la presente invention, une fois vides de leur 
contenu, ces recipients contamines sont aisement elimines 
par immersion, soit directement dans ledit reservoir 
d'application desdits insecticides, soit dans un bac 

15 auxiliaire contenant de l'eau et dont le contenu, apres 
dissolution desdits recipients, est deverse dans ledit 
reservoir d'application. Quel que soit l'un ou 1' autre de 
ces modes operatoires, on voit qu' ainsi les recipients 
contamines sont elimines lors de 1 'utilisation des 

20 produits qu'ils contenaient. 

II va de soi qu'un tel processus peut etre mis en oeuvre 
avec n'importe quel produit phytosanitaire (fongicide, 
insecticide, herbicide, etc ...)# qu'il se presente sous 
forme liquide a base organique, ou sous forme de gel. 

25 B/ Les herbicides sous forme de granules pour la protection 
des cultures sont tres frequemment conditionnes dans des 
emballages en polyethylene ou propylene. Ces emballages, 
sous forme de flacons ou bidons, apres utilisation du 
produit, sont consideres comme des emballages contamines 

30 qui doivent etre rinces, collectes et revalorises. 

On comprendra done, de ce qui precede, qu'il est avanta- 
geux de remplacer ces emballages connus par les 
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recipients conformes a la presente invention, qui peuvent 
etre elimines d'une maniere qui respecte 1 ' environnement 
comme decrit dans l'exemple precedent, apres utilisation 
des herbicides. De cette facon, tout risque lie a une 
5 decontamination inadequate, a une fuite accidentelle au 
cours du transport des emballages souilles, des residus 
de produits dangereux, sont elimines. De meine, tous les 
couts lies a la recuperation et a la revalorisation des 
emballages sont egalement elimines. 

10 De facon plus generale, les produits phytosanitaires 
(fongicides, insecticides, herbicides, etc ...) sous 
forme de granules, les detergents, les disinfectants et 
les huiles peuvent etre conditionnes , avec les avantages 
decrits ci-dessus, dans les recipients conformes a la 

15 presente invention . 

Dans la mise en oeuvre du procede conforme a la presente 
invention, on commence done par fabriquer une composition 
thermoplastique intermediaire (generalement appelee "formula- 
tion" dans la technique des thermoplastiques ) , apres quoi on 
20 fabrique une composition thermoplastique homogeneisee 
(generalement appelee "compound" ou "blend" dans la techni- 
que des thermoplastiques ) . 

Ladite composition thermoplastique intermediaire est alors 
remarquable en ce qu'elle comporte, comme matiere de base, 

25 un alcool polyvinyl ique, dont la teneur en acetate de sodium 
est au plus egale a 0,5% en poids et dont le taux d'hydro- 
lyse est compris entre 80% et 92%, ledit alcool polyvinyli- 
que etant additionne d'au moins un plastifiant dans la 
proportion de 13% a 20% en poids de ladite composition 

30 thermoplastique intermediaire. 

Par l'homogeneisation de ladite composition thermoplastique 
intermediaire, de la facon decrite dans l'etape c) du 



procede, on obtient ensuite la composition thermoplastique 

homogeneisee, qui est remarquable : 

en ce qu'elle comporte, comme matiere de base, un alcool 
polyvinyl ique, dont la teneur en acetate de sodium est au 
5 plus egale a 0,5% en poids et dont le taux d'hydrolyse est 
compris entre 80% et 92%, ledit alcool polyvinylique etant 
additionne d'au moins un plastifiant dans la proportion de 
13% a 20% en poids de ladite composition ; 

- en ce que le taux d'humidite de ladite composition thermo- 
10 plastique homogeneisee, mesure par la methode Karl Fisher 

(norme NFT 20-052), est inferieur ou egal a 0,5% k 200°C 
et inferieur ou egal a 0,1% a 120°C ; et 

- en ce que le taux d'infondus de ladite composition thermo- 
plastique homogeneisee est tel que, si celle-ci est 

15 utilisee pour former un film de 100 ym d'epaisseur, 10 m 2 
d'un tel film comportent moins de neuf infondus dont les 
dimensions sont comprises entre 150 et 200 /im et ne 
comportent aucun infondu dont les dimensions sont supe- 
rieures a 200 i*m. 

20 Une telle composition thermoplastique homogeneisee, qui se 
presente par exemple sous forme de granules, est alors 
directement utilisable pour fabriquer lesdits recipients, 
par exemple par extrusion-souf f lage ou injection-moulage. 

On salt que 1' acetate de sodium constitue une impurete 
25 usuelle des alcools polyvinyliques • Aussi, conform&ment a la 
presente invention, on choisit un alcool polyvinylique de 
grande purete avec une teneur en acetate de sodium infe- 
rieure a 0,5% en poids, et meme, de preference, inferieure a 
0,3% en poids. Ainsi, on obtient des compositions thermo- 
30 plastiques intermediaire et homogeneisee de grande qualite 
susceptibles de produire des recipients finis sans imperfec- 
tions et presentant des proprietes physico-chimiques regu- 
lieres, i'homogeneisation ne necessitant pas d'apports 
d'energie et/ou de temperature susceptibles de provoquer la 
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decomposition de l'alcool polyvinyl ique. En effet, l'acetate 
de sodium modifie le pH de l'alcool polyvinylique et a une 
action catalytique en accelerant la decomposition de celui- 
ci, a partir de temperatures superieures a 180«C. La faible 
5 teneur de l'alcool polyvinylique choisi en acetate de sodium 
permet 1'obtention d'une matiere premiere avec un pH neutre 
ou legerement acide, particulierement stable aux temperatu- 
res appliquees pendant 1 ' homogeneisation. 

Par ailleurs, on salt que les alcools polyvinyl iques sont 
10 obtenus par polymerisation d'acetate de vinyle et hydrolyse, 
partielle ou complete. L'hydrolyse consiste en la substitu- 
tion, dans un alcool polyvinylique, de radicaux carbonyl par 
des radicaux hydroxyl, le taux d'hydrolyse etant egal au 
pourcentage d'une telle substitution et etant representatif 
15 de la solubilite desdits alcools polyvinyliques dans l'eau. 
Conformant a 1'invention, on choisit un taux d'hydrolyse 
compris entre 80% et 92% de maniere a obtenir des recipients 
aisement solubles dans l'eau froide. 

l 1 experience a montre que, pour obtenir de bonnes proprietes 
20 de resistance au froid et aux chocs, on devait ajouter du 
plastifiant dans la proportion de 13% a 20%, et de prefe- 
rence de 15% a 17%, en poids de la composition thermoplasti- 
que intermediaire. 

Une telle teneur en plastifiant pourrait etre obtenue a 
25 l-aide d'un unique agent plastifiant. Cependant, on a 
constate qu'il etait souvent preferable d'utiliser plusieurs 
agents plastifiants en combinaison, afin d'obtenir une 
meilleure resistance mecanique au froid. 

Le ou les agents plastifiants utilises sont de la famille 
30 des glycols. 
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De preference, ledit plastifiant comporte du glycerol/ la 
teneur en glycerol etant d*au molns 10% du poids de la 
composition thermoplastique intermediaire et/ou du triethyle- 
ne glycol, la teneur en triethylene glycol etant d'au moins 
5 3% du poids de ladite composition thermoplastique interme- 
diaire, et/ou du polyethylene glycol dont le poids mole- 
culaire est compris entre 200 et 400, la teneur en polyethy- 
lene glycol etant d'au moins 3% du poids de la composition 
thermoplastique intermediaire. 

10 Pour permettre une processabilite adequate de ladite compo- 
sition thermoplastique homogeneisee en vue de la fabrication 
desdits recipients, il est necessaire que cette composition 
presente les proprieties rheologiques appropriees. 

A cet effet, dans le cas ou ladite composition thermoplasti- 
15 que homogeneisee est destinee a la fabrication desdits 
recipients par la mise en oeuvre d f un processus d'extrusion- 
soufflage, il est avantageux que : 

- son indice de fluidite a chaud MFI, determine conformement 
a la norme NFT 51-016, soit compris entre 1 et 10 g/lOmn, 

20 a la temperature de 230 °C sous l 1 action d'une masse de 
2,16 kg ; et 

- la viscosite a 20°C de l'alcool polyvinylique de base, 
determinee conformement aux normes DIN 51-550 et DIN 1342, 
soit comprise entre 8 et 40 mPa.s, et de preference entre 

25 8 et 26 mPa.s. 

En revanche, dans le cas ou ladite composition thermoplasti- 
que homogeneisee est destinee a la fabrication desdits 
recipients par la mise en oeuvre d'un processus d'injection- 
moulage, il est avantageux que : 
30 - son indice de fluidite a chaud MFI, determine conformement 
a la norme NFT 51-016, soit compris entre 10 et 30g/10mn, 
a la temperature de 190°C sous 1 'action d'une masse de 
2,16 kg ; et 
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- la viscosite a 20°C de l'alcool polyvinylique de base, 
determinee conformement aux normes DIN 51-550 et DIN 1342, 
soit comprise entre 3 et 8 mPa.S, et de preference entre 3 
et 5 mPa.s. 

5 En effet, pour l'extrusion-souf flage, 11 est avantageux 
d'utiliser des alcools polyvlnyligues a chaine moleculaire 
longue, presentant done des viscosites elevees. Pour l'injec- 
tion-moulage, en revanche, on utilise avantageusement des 
alcools polyvinyliques a courte chaine moleculaire, avec une 

10 faible viscosite, afin que ladite composition thermoplasti- 
que homogeneisee soit suffisamment fluide pour pouvoir etre 
aisement injectee et remplir completement les moules, meme 
de formes complexes. 

On donne ci-apres quelques exemples de composition thermo- 
15 plastique intermediate conformes a la presente invention. 

Exemple 1 

Le present exemple concerne une composition thermoplastique 
intermediate destinee au processus d' inject ion-moulage pour 
la fabrication de recipients solubles a l'eau froide : 
20 . alcool polyvinylique contenant au 

plus 0,3% en poids d' acetate de 

sodium, ayant un taux d'hydrolyse 

de 88% et une viscosite a 20°C de 

4 mPa.s 100 P arts en *° ida 

25 . glycerol 12 P arts en P olds 

. triethylene glycol * P^rts en poids 

. monostearate glycerol 1*3 parts en poids. 

Dans cette composition, le glycerol et le triethylene glycol 
foment le plastifiant, tandis que le monostearate glycerol 
30 est un agent de demoulage, evitant le collage sur les parois 
du moule. 
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Exemple 2 

Cet exemple est egalement destine a la fabrication, par 
injection-moulage, de recipients solubles a l f eau froide : 
. alcool polyvinylique contenant au 



Par rapport a l f exemple 1, les proportions de glycerol et de 
monostearate glycerol ont ete modifiees et le triethylene 
glycol a ete remplace par le polyethylene glycol. 

15 Exemple 3 

La presente composition est destinee a la fabrication de 
recipients solubles a I'eau froide, par la mise en oeuvre 
d'un procede d'extrusion-souf f lage : 
. alcool polyvinylique contenant au 
20 plus 0,3% en poids d 1 acetate de 

sodium, ayant un taux d'hydrolyse 

de 88% et une viscosite a 20 °C de 

18 mPa.s 100 parts en poids 

. glycerol 15 parts en poids 

25 . homopolymere d* alcool polyvinylique 2,5 parts en poids 
. acide stearique 0,2 part en poids. 

Dans cet exemple, les deux derniers composants foment un 
agent antibloquant - 

Exemple 4 

30 Composition egalement destinee a la fabrication de reci- 
pients solubles dans l'eau froide et realises par extrusion- 
soufflage : 



plus 0,3% en poids d' acetate de 
sodium, ayant un taux d'hydrolyse 
de 83% et une viscosite a 20°C de 



• glycerol 
10 . polyethylene glycol (PEG 300) 
. monostearate glycerol 



3 mPa.s 



100 parts en poids 

15 parts en poids 

4 parts en poids 

1 part en poids. 
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. alcool polyvinylique contenant au 
plus 0/3% en poids d' acetate de 
sodium, ayant un taux d'hydrolyse 
de 88% et une viscosite a 20°C de 
8 mPa.s 



100 parts en poids 
15 parts en poids 
4 parts en poids 
1 part en poids* 



. glycerol 

. triethylene glycol 
• monostearate glycerol 



La qualite des recipients finis depend tres etroitement de 
10 la qualite de la composition thermoplastique. Si cette 
derniere est parfaitement homogene et ne comporte pas 
d'infondus, les recipients selon 1 B invention seront sans 
imperfections et presenteront des proprietes physico- 
chimiques regulieres. On rappelle ici que, de fagon usuelle 
15 dans la technique des thermoplastiques, le mot "infondus" 
designe des grumeaux de matiere de la composition thermo- 
plastique intermediate ("formulation"), non fondus, formant 
des heterogeneites dans la composition thermoplastique 
homogeneisee ("compound" ou "blend"). 

20 Afin d'obtenir une bonne homogeneisation de la composition 
thermoplastique intermediaire ( operation generalement 
appelee "compoundage" dans la technique), il est avantageux 
de mettre en oeuvre une extrudeuse a double vis corotative. 
On peut ainsi parfaitement controler le processus de melange 

25 et de malaxage par apport, en combinaison, d'energie de 
cisaillement et de chaleur. Une telle extrudeuse permet 
egalement l f introduction des composants en differentes 
positions le long de l'extrudeuse, ainsi qu'un dfigagement 
des vapeurs. Ainsi, dans la premiere section de l f extrudeuse 

30 (en amont), on introduit uniquement ies composants solides, 
afin de leur appliquer des forces de cisaillement importan- 
tes, alors que les composants liquides, qui generalement 
reduisent ces forces, ne sont introduits que dans les 
sections suivantes de 1 1 extrudeuse . 
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L'eau presente dans les matieres premieres est eliminee par 
degazage devant la derniere section de l'extrudeuse (en 
aval)/ afin de respecter la teneur en humidite specif iee 
ci-dessous - 

5 On obtient ainsi une composition thermoplastique homoge- 
neisee/ par exemple sous forme de granules, ne comportant 
pratiquement aucun infondu, ceux-ci ayant ete casses, fondus 
et disperses grace aux forces de cisaillement. De la sorte, 
la temperature appliquee a la composition thermoplastique , 

10 controlee dans chaque section de l'extrudeuse, peut rester 
inferieure a 230°C (et meme inferieure a 220°C), ce qui est 
une assurance contre la decomposition de l'alcool polyviny- 
lique. 

Ainsi, pendant I'etape d'homogeneisation : 
15 - on melange et on homogeneise la composition thermoplasti- 
que intermediaire, en evitant la decomposition thermique 
de I'alcool polyvinylique. Pour ce faire, l'energie totale 
injectee par l ? extrudeuse (energie mecanique + energie 
thermique) est super! eure ou egale a 0,5 kW/h/kg, de 
20 preference comprise entre 0,5 et 1,2 kW/h/kg, et la 
temperature le long de l'extrudeuse est maintenue entre 
140°C et 230°C, et de preference entre 160°C et 220 P C ; et 
- on produit une composition thermoplastique homogeneisee 
. dont le taux d' humidite, mesure par la methode Karl 
25 Fisher (norme NFT 20-052), est inferieur ou egal a 0,5% 

a 200°C et inferieur ou egal a 0,1% a 120°C ; et 
• dont le taux d'infondus est tel que, si ladite composi- 
tion thermoplastique homogeneisee est utilisee pour 
former un film de 100 jsm d'epaisseur, 10 m 2 d"un tel 
30 film comportent moins de neuf infondus dont les dimen- 
sions sont comprises entre 150 et 200 Jim et ne compor- 
tent aucun infondu dont les dimensions sont superieures 
a 200 pm. 
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De ce qui vient d'etre decrit, il est evident que, par la 
mise en oeuvre du precede et des compositions thermoplasti- 
ques intermediate et homogeneisee, on realise aisement, par 
exemple par extrusion-souf f lage ou injection-moulage de 
5 ladite composition thermoplastique homogeneisee, des reci- 
pients constitues d'une matiere homogene, hydrosoluble et 
biodegradable, a base d'alcool polyvinyl ique. 

On remarquera que ledit precede et lesdites compositions 
thermoplastiques conformes a la presente invention ne sont 

10 pas limites a la fabrication de recipients homogenes, mais, 
au contraire, peuvent etre mis en oeuvre pour la realisation 
de recipients composites comportant une enveloppe externe, 
realisee en tout materiau desire (par exemple un polyethy- 
lene) et une enveloppe interne, juxtaposee a ladite enve- 

15 loppe externe et realisee dans la composition thermoplasti- 
que homogeneisee conforme a la presente invention. Un tel 
recipient peut par exemple etre realise par co-extrusion 
dudit thermoplastique de 1' enveloppe externe et de ladite 
composition thermoplastique homogeneisee, et soufflage. 

20 Un tel recipient composite peut alors presenter les avanta- 
ges combines dus a ses deux matieres constitutives . En 
effet, si ladite enveloppe externe est en terephtalate de 
polyethylene, elle confere audit recipient composite une 
excellente barriere a l'humidite et une bonne resistance 

25 mecanique, tandis que 1' enveloppe interne realisee conforme- 
ment a 1' invention comporte les proprietes de solubilite et 
de biodegradabilite decrites ci-dessus. 

Ainsi, un tel recipient composite peut servir au stockage et 
au transport de prodults toxiques ou nocifs et/ou dangereux 
30 pour l'environnement (insecticide) qui sont particulierement 
sensibles a l'humidite et/ou necessitent des conditions de 
securite importantes au cours du stockage et du transport. 
Apres utilisation d'un tel produit, 1* enveloppe interne peut 
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etre eliminee par dissolution dans l'eau (comme indigue 
ci-dessus), de sorte que ledit recipient, reduit a sa seule 
enveloppe exteme, est debarrasse de toute trace du produit 
en toute securite et qu'il est possible de recup§rer un 
5 emballage non contamine a recycler. 
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REVENDICATIONS 

1. ProcSde pour la realisation de recipients, tels que 
bouteilles, flacons ou bidons, notamment destines a contenir 
des produits nocifs, toxiques ou dangereux, lesdits reci- 
pients devant etre hydrosolubles et biodegradables , 
5 caracterise en ce que : 

a) on choisit, comme matiere de base pour la realisation 
desdits recipients, un alcool polyvinylique dont la 
teneur en acetate de sodium est au plus egale a 0,5% en 
poids et dont le taux d'hydrolyse est comprls entre 80% 

10 et 92% ; 

b) on forme une composition thermoplastique intermediaire en 
ajoutant audit alcool polyvinylique de base au moins un 
plastifiant, dans la proportion de 13% a 20% en poids de 
ladite composition thermoplastique intermediaire ; 

15 c) on homogeneise ladite composition thermoplastique inter- 
mediaire en y apportant une energie au moins egale a 0,5 
kW/h/kg et en maintenant la temperature de ladite compo- 
sition thermoplastique intermidiaire a une valeur infe- 
rieure a 230°C, de facon a obtenir une composition 
20 thermoplastique homogeneisee : 

. dont le taux d'humidite, raesure par la methode Karl 
Fisher (norme NFT 20-052), est inferieur ou egal a 0,5% 
a 200°C et inferieur ou egal a 0,1% a 120°C ; et 
. dont le taux d'infondus est tel que, si ladite composi- 
25 tion thermoplastique homogeneisee est utilisee pour 

former un film de 100 m d'epaisseur, 10 m 2 d'un tel 
film comportent moins de neuf infondus dont les dimen- 
sions sont comprises entre 150 et 200 Jim et ne compor- 
tent aucun infondu dont les dimensions sont superieures 

30 a 200 fan ; et 

d) on utilise ladite composition thermoplastique homogenei- 
see pour fabriquer lesdits recipients par la mise en 
oeuvre d'un processus connu. 
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2. Precede selon la revendication 1, dans leguel la fabrica- 
tion desdits recipients a partir de ladite composition 
thermoplastique homogeneisee est obtenue par la mise en 
oeuvre d'un processus d'extrusion-souf flage, 
5 caracterise en ce que I'indice de fluidite a chaud MFI de 
ladite composition thermoplastique homogeneisee, determine 
conformement h la norme NFT 51-016, est compris entre 1 et 
10 g/lOmn, a la temperature de 230°C sous 1 'action d'une 
masse de 2,16 kg. 

10 3. Procede selon la revendication l f dans lequel la fabrica- 
tion desdits recipients a partir de ladite composition 
thermoplastique homogeneisee est obtenue par la mise en 
oeuvre d'un processus d' injection-moulage, 

caracterise en ce que I'indice de fluidite a chaud MFI de 
15 ladite composition thermoplastique homogeneisee, determine 
conformement a la norme NFT 51-016, est compris entre 10 et 
30 g/lOmn, a la temperature de 190°C sous I'action d'une 
masse de 2,16 kg. 

4. Procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 3, 
20 caracterise en ce que la teneur en acetate de sodium dans 

l'alcool polyvinylique de base est au plus egale a 0,3% en 
poids . 

5. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 4, 
caracterise en ce que la teneur en plastif iant est comprise 

25 entre 15 et 17% du poids de la composition thermoplastique 
intermediaire. 

6. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce que ledit plastifiant comporte du glyce- 
rol, la teneur en glycerol etant d'au moins 10% du poids de 

30 la composition thermoplastique intermediaire. 
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7. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce que ledit plastif iant comporte du triethy- 
lene glycol, la teneur en triethylene glycol etant d'au 
moins 3% du polds de la composition thennoplastique interme- 

5 diaire. 

8. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 7, 
caracterise en ce que ledit plastifiant comporte du poly- 
ethylene glycol a poids moleculaire compris entre 200 et 
400, la teneur en polyethylene glycol etant d'au moins 3% du 

10 poids de la composition thermoplastique intermediaire. 

9. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 8, 
caracterise en ce que l'energie totale apportee & ladite 
composition thermoplastique pendant l'etape d • homogeneisa- 
tion est comprise entre 0,5 et 1,2 kW/h/kg. 

15 10. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 9, 
caracterise en ce que, pendant la phase d'homogeneisation, 
la temperature de la composition thermoplastique est au plus 
egale a 220°C. 

11. Procede selon l'une quelconque des revendications 1 a 9, 
20 caracterise en ce que la phase d'homogeneisation de la 

composition est menee dans une extrudeuse a double vis et en 
ce que le profil de temperature a l'interieur de ladite 
extrudeuse est compris entre 140 °C et 230°C. 

12. Procede selon les revendications 10 et 11, 

25 caracterise en ce que le profil de temperature a l'interieur 
de ladite extrudeuse a vis est compris entre 160°C et 220°C. 

13. Composition thermoplastique intermediaire pour la 
realisation de recipients, tels que bouteilles, flacons ou 
bidons, notamment destines a contenir des produits noclfs, 
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toxiques ou dangereux, lesdits recipients devant etre 
hydrosolubles et biodegradables , 

caracterisee en ce qu'elle comporte, comme matiere de base, 
un alcool polyvinyl ique, dont la teneur en acetate de sodium 
5 est au plus egale a 0,5% en poids et dont le taux d f hydro- 
lyse est compris entre 80% et 92%, ledit alcool polyvinyli- 
que etant additionne d'au moins un plastifiant, dans la 
proportion de 13% a 20% en poids de ladite composition 
thermoplastique intermediaire. 

10 14. Composition thermoplastique intermediaire selon la 
revendication 13, 

caracterisee en ce que la teneur en acetate de sodium dans 
l f alcool polyvinylique de base est au plus egale a 0,3% en 
poids . 

15 15. Composition thermoplastique intermediaire selon l'une 
des revendications 13 ou 14, 

caracterisee en ce que la teneur en plastifiant est comprise 
entre 15% et 17% du poids de ladite composition. 

16. Composition thermoplastique intermediaire selon l'une 
20 quelconque des revendications 13 a 15, 

caracterisee en ce que ledit plastifiant comporte du glyce- 
rol, la teneur en glycerol etant d'au moins 10% du poids de 
ladite composition. 

17. Composition thermoplastique intermediaire selon l'une 
25 quelconque des revendications 13 a 16, 

caracterisee en ce que ledit plastifiant comporte du tri- 
ethylene glycol, la teneur en triethylene glycol etant d'au 
moins 3% du poids de ladite composition. 



18. Composition thermoplastique intermediaire selon l'une 
30 quelconque des revendications 13 a 17, 
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caracterisee en ce que ledit plastifiant comporte du poly- 
ethylene glycol a poids moleculaire compris entre 200 et 
400 , la teneur en polyethylene glycol etant d f au moins 3% du 
poids de ladlte composition. 

5 19. Composition thennoplastique homogeneisee, prete & la 
real isat ion , par la mise en oeuvre d'un processus connu de 
fabrication, de recipients, tels que bouteilles, flacons ou 
bidons, notamment destines a contenir des produits nocifs, 
toxiques ou dangereux, lesdits recipients devant etre 

10 hydrosolubles et biodegradables, 
caracterisee : 

- en ce qu'elle comporte, comme matiere de base, un alcool 
polyvinyl ique, dont la teneur en ac§tate de sodium est au 
plus egale a 0,5% en poids et dont le taux d'hydrolyse est 

15 compris entre 80% et 92%, ledit alcool polyvinylique etant 
additionne d'au moins un plastifiant dans la proportion de 
13% a 20% en poids de ladite composition ; 

- en ce que le taux d'humidite de ladite composition thermo- 
plastique homogeneisee, mesure par la m6thode Karl Fisher 

20 (norme NFT 20-052), est inferieur ou egal a 0,5% a 200°C 
et inferieur ou egal a 0,1% a 120°C ; et 

- en ce que le taux d'infondus de ladite composition thermo- 
plastique homogeneisee est tel que, si celle-ci est 
utilisee pour former un film de 100 Ann d'epaisseur, 10 m 2 

25 d'un tel film comportent moins de neuf infondus dont les 
dimensions sont comprises entre 150 et 200 Jim et ne 
comportent aucun infondu dont les dimensions sont sup6- 
rieures a 200 /jm. 

20. Composition thennoplastique homogeneisee selon la 
30 revendication 19, destinee a la fabrication desdits reci- 
pients par la mise en oeuvre d'un processus d'extrusion- 
soufflage, 

caracterisee en ce que son indice de fluidite & chaud MFI, 
determine conformement a la norme NFT 51-016, est compris 
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entre 1 et 10 g/lOmn, a la temperature de 230°C sous I 1 ac- 
tion d'une masse de 2,16 kg. 

21. Composition thermoplastique homogeneisee selon la 
revendication 20 , 

5 caracterisee en ce que la viscosite a 20°C de l'alcool 
polyvinylique de base, determinee conformement aux normes 
DIN 51-550 et DIN 1342, est comprise entre 8 et 40 mPa.s. 

22. Composition thermoplastique homogeneisee selon la 
revendication 21, 

10 caracterisee en ce que la viscosite a 20°C de l'alcool 
polyvinylique de base, determinee conformement aux normes 
DIN 51-550 et DIN 1342, est comprise entre 8 et 26 mPa.s. 

23. Composition thermoplastique homogeneisee selon la 
revendication 19, destinee a la fabrication desdits reci- 

15 pients par la mise en oeuvre d'un processus d'injection- 
moulage, 

caracterisee en ce que son indice de fluidite a chaud MFI, 
determine conformement a la norme NFT 51-016, est compris 
entre 10 et 30g/10mn, a la temperature de 190°C sous I'ac- 
20 tion d'une masse de 2,16 kg. 

24. Composition thermoplastique homogeneisee selon la 
revendication 23, 

caracterisee en ce que la viscosite a 20°C de I'alcool 
polyvinylique de base, determinee conformement aux normes 
25 DIN 51-550 et DIN 1342, est comprise entre 3 et 8 mPa.S. 

25. Composition thermoplastique homogeneisee selon la 
revendication 24, 

caracterisee en ce que la viscosite a 20°C de I'alcool 
polyvinylique de base, determinee conformement aux normes 
30 DIN 51-550 et DIN 1342, est comprise entre 3 et 5 mPa.s. 
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26. Composition thermoplastique homogenSisee selon l'une 
guelconque des revendications 19 a 25, 

caracterisee en ce qu'elle est obtenue a partir de la 
composition thermoplastique intermediate specifiee sous 
5 l'une quelconque des revendications 13 a 18. 

27. Recipient hydrosoluble et biodegradable, tel que bou- 
teille, flacon ou bidon, notamment destine a contenir un 
produit nocif, toxique ou dangereux, 

caracterise en ce que sa raatiere constitutive est homogene 
10 et formee de ladite composition thermoplastique homogeneisee 
specifiee sous l'une quelconque des revendications 19 k 26. 

28. Recipient hydrosoluble et biodegradable, tel que bou- 
teille, flacon ou bidon, notamment destine a contenir un 
produit nocif, toxique ou dangereux, 

15 caracterise en ce qu'il est constitue d'une enveloppe 
externe et d'une enveloppe interne juxtaposees et en ce que 
la raatiere constitutive de ladite enveloppe interne est 
formee de ladite composition thermoplastique homogeneisee 
specifiee sous l'une quelconque des revendications 19 a 26. 

20 29. Utilisation du recipient specif ie sous l'une quelconque 
des revendications 27 ou 28, pour le stockage et le trans- 
port d'un produit nocif, toxique ou dangereux, notamment un 
produit phytosanitaire, ledit produit etant utilisable apres 
dissolution, suspension ou dispersion dans l'eau, 

25 caracterisee en ce que ledit recipient est lui-meme immerge 
dans l'eau apres avoir ete vide de son contenu. 
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